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Ea sabido que en la fabricación de la rayonne por el pro­
cedimiento de la Viscosa se pierde sulfuro de carbono.

Cuando la recuperación de este último se realiza en pre­
sencia de aire, se tropieza con cierto número de dificulta­
des, encontrándose especialmente, por razones de seguridad, 
en la necesidad de disminuir el contenido de la mezcla aire- 
sulfuro de carbono por debajo del límite peligroso de explo­
sión. En el oaso particular de la recuperación del sulfuro 
de carbono por adsorción por los adsorbentes sólidos, y a 
consecuencia del hecho que en la fabricación de la rayonne 
hay que contar siempre con la presarcia de cantidades varia­
bles de hidrógeno sulfurado, este último tiene que ser elimi# 
nado antes de pasar la mezcla gaseosa sobre el adsorbente 
sólido, por ejemplo caarbon activo, ya que de otro modo el 
adsorbente se ensucia rápidamente por el hecho de que se 
deposita azufre en sus poros.

Según la presente invención, que se refiere a la recupe­
ración del sulfuro de carbono por condensanción por el frío 
y la absorción por los líquidos, o adsorción por los sólidos 
y más particularmente mediante carbón activo, se evitan los 
inconvenientes anteriormente expuestos, trabajando en un cir­
cuito cerrado de gas inerte, preferiblmente nitrógeno.

Esta manera de trabajar permite mantener muy elevado el 
contenido de sulfuro de carbono y hacer superflua la elimi­
nación previa del hidrógeno sulfurado, antes de la recupera­
ción del sulfuro de carbono, permitiendo recuperar separada­
mente el sulfuro de carhono y el hidrógeno sulfurado, este 
ultimo en su forma típica, o bien en forma de azufre o de un 
sulfuro metálico.

La ventaja que resulta del aumento de la concentración 
consiste en el hecho de que las condiciones de la recupera­
ción y su rendimiento son mejorados en los procedimientos 

¡ basados en la concentración por el frío y por la absorción 
} por los líquidos.

En el caso más particular de la adsorción por los adsor­
bentes líquidos, la humedad del adsorbente que entorpece con­
siderablemente la fijación del sulfuro de carbono contenido 
en pequefta cantidad en una mezcla gaseosa, no influye más 
que de manera poco sensible Cuando el contenido de sulfuro
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de carbono supera la concentración de las mezclas explosivas.
Trabajando según la presente invención, en circuito cerra­

do de gas inerte, se puede, pues, efectuar sin inconvenientes 
la recuperación por los adsorbentes sólidos con mezclas gaseo­
sas, saturadas de agua.

En la realización de la invención, representada esquemá­
ticamente, a título de ejemplo no limitativo, en loe dibujos 
adjuntos, se ha elegido Cómo modo de ejecución la recupera­
ción del sulfuro de carbono mediante carbón activo, y la re­
cuperación del hidrógeno sulfurado mediante una torre de la­
vado.

En este caso, el lavado puede efectuarse sea con agua, 
sea, mas ventajosamente, con soluoiones alcalinas que per­
mitan recuperar, por ejemplo, sulfuro de sodio.

Naturalmente se puede sustituir la recuperación por carbón 
activo por todo otro sistema conocido : gel de sílice o absor­
ción por los líquidos o condensación por el frío. Aismismo se 
puede sustituir la torre de lavado del hidrógeno sulfurado 
por todo otro medio conocido, como, por ejemplo, por trana- - 
formación del hidrógeno sulfurado en azufre; en este caeo se 
emplea, por ejemplo, un hómo de combustión parcial .añadien­
do al gaa inerte la cantidad precisa suficiente.de oxígeno 
para traneformar,.preferiblemente en presencia de un catali­
zador apropiado,.el hidrógeno sulfurado en azufre, pudiéndo­
se últimamente Volver a utilizar este azufre para la fabri­
cación del sulfuro de carbono.

En el caso particular representado en la Fig. 1. de loe 
dibujos adjuntos, se trabaja Con una instalación de carbón 
activo de tres dispositivos de adsorción.

El hilo en formación es heoho pasar por una cuba C. lla­
mada de remojo en la cual se produce una descomposición del 
xantogenato, con liberación del sulfuro de carbono más o menos 
impuro, por la presencia de hidrógeio sulfurado.

La cuba de remojo C. es supuesta provista de una campana 
&  de junta hidráulica para acumular debajo de dicha campana 
la casi totalidad del sulfuro de carbono desarrollado.

Esta campana o, comunica con ün primer circuito cerrado, 
de gas inerte a través de una compuerta de regulación g.

Este primer circuito cerrado comprende:
-Un ventilador. VI
-Úna batería de enfriamiento. Bp
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-Una serie de tres dispositivos de adsorción AI,AH,Allí, 
que oontienen carbón activo y que funcionan alternativa y 
sucesivamente en adsorción, eliminación, destilación, y se­
cado-enfriamiento, para la eliminación del sulfuro de carbono^ 
-Una torre de lavado T. del hidrógeno sulfurado, así como 

un gasómetro tampón G. que comunica con el punto de salida 
del circuito, mas abajo de la compuerta v.

Este circuito conduce a los dispositivos de adsorción AI, 
AII, y Allí, una mezcla de sulfuro de carbono, de hidrógeno oí 
sulfurado y da gas inerte, como el nitrógeno, introducida a 
la puesta en funcionamiento, o en compensación de las per­
didas eventuales, por ejemplo, en el Gasómetro G. o en la 
cuba de remájo. C.

A la salida de los dispositivos de adsorción y hasta la 
torre de lavado T. hay una mezcla de &as inerte y de hidró­
geno sulfurado y desde dicha torre de lavado hasta la salida 
de la campana hay únicamente gas inerte, oomo se explicará 
a continuación.

La batería de enfriamiento By es útil a consecuencia del 
hecho de que, en la cuba de remojo C. se trabaja a tempera­
turas superiores a 70. u 80S.

Mediante esta batería de enfriamiento se hace bajar la 
temperatura de los gasea para enviar a los dispositivos de 
adsorción y se elimina el máximun de agua condensable que 
se puede,'útilmente, hacer volver a la cuba de remojo C. 
para mantener constante en esta cuba, él volumen del baño.

En los dispositivos de adsorción la mezcla pasa de aba­
jo arriba, y sale enteramente depurada dél sulfuro de car­
bono.

La mezcla restante -gas inerte e hidrógeno sulfurado- es 
enviada a una torre de lavado T. o a todo otro dispositivo 
que asegure una eliminación prácticamente completa del hi­
drógeno sulfurado, pero que, a pesar de ello, permíta volver 
a emplear el gae inerte (Por otra parte, es indispensable 
eliminar el hidrógeno sulfurados! se quiere impedir su en­
riquecimiento continuo en el circuito cerrado).

El segundo circuito cerrado de gas inerte está destinado 
para la regeneración del carbón activo contenido en los dis­
positivos de adsorción AI ,AII,AIII,. De manera conocida, la 
recuperación de los disolventes volátiles por el carbón aoti-
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Yo precisa, después de la adsorción, ee decir, después de 
la fijación del disolvente del carbón, una extracción de 
dicho disolvente del carbón, mediante vapor de agua. Estando 
caliente y húmedo, después de esta operación,el carbón depu­
rado tiene que ser secado y luego enfriado antea de ser de­
vuelto a la adsorción.

Es para efectuar este secado y enfriamiento en un medio 
inerte que se ha previsto el segundo circuito cerrado, que 
deriva el gaa inerte del gasómetro 6. mediante un ventila­
dor Va, haciéndose paear este gas, durante el periodo del 
secado, a través de una batería de oalemta-iianto Be median­
te dicho ventilador ( batería que es puesta #uara de cir­
cuito por medio da una válvula, durante el período de enfcLa- 
miento del carbón#, y llegando luego a los dispositivos de 
adsorción AI,AII,AIII, que atraviesa de arriba abajo para 
volver, por fin al gasómetro G.

Este segundo circuito tiene la ventaja de efectuar el 
secado enfriamiento con gas inerte), sin impurezas ni auL- 
iuro de carbono ni da hidrógeno sulfurado.

Gracias a la circulación del gaa de secado de arriba a 
abajo en los dispositivos de adsorción, el carbón, demasiado 
húmedo, puede abandonar por goteo, cierta cantidad de agua 
que habría que evaporar totalmeite si el circuito se hicie­
ra so sentido inverso a través da los dispositivos de adsor- 
oión.

Se podrá, sin rebasar los límites de la Invección, emple­
ar un solo circuito de gas y provocar el aeoado enfriamiento 
por ejemplo por loa gases slmplemaits&apuradoe de sulfuro 
de carbono, En este caso, el dispositivo de adsorción en fase 
de secado enfriamiento será puesto en serie con el disposi­
tivo de adsorción en fase de adsorción.

Durante la fase de depuración del carbón se introduoe en 
el dispositivo de adsorción por el conducto ¿ , vapor que 
atraviesa el carbón de arriba abajo#

La mezcla de vapor de agua y de Vapor de sulfuro de carbo­
no es conducida a un condensador D. provisto de un conduc­
to para la vuelta de los produotos indondanaables en el cir­
cuito de gas inerte y da conductos para la evacuación del 
agua condensada y del sulfuro de carbono recuperado.

Naturalmente para rebasar los límites de la invención no 
basta modificar la situación da los diferentes aparatos en
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uno u otro 'de los circuitos, la disposición del circuito o 
circuitos cerrados, el punto de introducción del gas inerte 
en el circuito o circuitos a la puesta en funcionamiento o 
en compensación de las perdidas eventuales, o sustituir cier­
tos elementos del.circuito por equivalentes técnicos.

Se consideran equivalentes técnicos, según la presente 
invención, como resulta da lo anterior:
1. La suatitulolón de la torre de lavado per todo otro sis­
tema de extracción del hidrógeno sulfurado en forma de sul­
furo alcalino u otro de azufre o derivados cualesquiera del

¡ azufre.
2. El tratamiento con carbón activo o todo otro genero ad­
sorbente sólido o líquido o por liquefacción por condensa­
ción.

; 3, La sustituición del nitrógeno por otro gas inerte.
4. La elección de paparatos distintos para la separaoion, 
sea del sulfuro de carbono, sea del hidrógeno sulfurado.

En la recuperación del hidrógeno sulfurado mediante una 
torre de lavado coco se preve anteriormente pueden presen- 
tarae varios casos, entre los cuales :
1) No se trata de valorizar el hidrógeno sulfurado; basta 
entonoss lavar los gases con agua y tirar las aguas sulfuro­
sas.
2) Se desea recuperar el hidrógeno el forma de sulfuros neu­
tros o ácidos (preferiblemente sulfuro de sodio como se in­
dica anteriormente ).-
3) Se valoriza el hidrógeno sulfurado bajo otra forma.

Se ha considerado, ai el segundo caso anteñ ormai ta ci­
tado una solución que no se limita a la utilización de la 
sosa cáustica elegida en la exposición siguiente a título 
da ejemplo, sino que se aplica también al empleo de potasa 
oáustica o de solución cáustica de alcalino-térreos u otros.

La torre de lavado es alimentada con una solución acuosa 
de sosa cáustica; se recoge, sea sulfuro de sodio neutro, 
según la reacción H^B 2Na2S-2H^0 o sulfuro ácido según la 
reacción H^S NaOH - NaHS H^O o Na^S H^s . 2NaH6.

Si los sulfuros así producidos no son consumidos en qí 
mismo lugar o tienen que ser almacenados interesa producir 
sean sales sólidas, sean soluciones lo mas concentradas po­
sible.

í
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Cuando se alimenta la columna o torre de lavado con so­
luciones de sosa caustica fuertemente diluidas se recogen a 
unas soluciones de sulfuro demasiado poco concentradas para 
poder provocar una cristalización por simple enfriamiento;
#or el contrario, ei se realiza la alimentación con solu­
ciones de sosa mqy concentradas, la cristalización del sul­
furó neutro se produce ya en la misma columna y puede p in­
vocar un mal funcionamiento y hasta obstrucciones.

Como a su entrada en la tone de lavado los gases tienen 
generalmente una temperatura comprendida entre 30 y 50! C., 
sería poco económico lavarlos a una temperatura notablemen­
te superior o inferior a estos límites. Ahora bien el má­
ximum de solubilidad del sulfuro de sodio neutro en el agua 
es, contado en sulfuro anhidro, de 290 gr/1. a 50!, de 260 
gr./l. a 40!, de 226 a 230 gr./l. a 30!, de 195 gr./l. a 20! 
y de 180 gr./l. a 16!. Suponiendo que se haya alcanzado, a 
la temperatura de funcionamiento de la columna^ el máximum 
de solubilidad, un enfriamiento de 10! no permite que la cris­
talización de 30 gr./l. aproximadamente, correspondiente a 
90 gr./l. de sal de 9 moléculas de agua, es decir un déci­
mo solamente del contenido de saturación a 50! c.

Sin embargo, si en lugar de no hacer intervenir más que 
la diferencia de solubilidad por enfriamiento, se sala por 
adioción de sosa cáustica el sulfuro de sodio, se aumenta 
considerablemente la Separación del sulfuro cristalizado, 
para separar por simple aireación.

En la Fig. 2. de lea dibujos adjuntos se ha representado 
la solubilidad del sulfuró de sodio en función da la tempe­
ratura (50,40,30,20, y 15!) y en función del contenido de 
sosa cáustica libre (de o. a 400 gr./l.). Cualquiera que 
sea la temperatura al efecto de la salazón es considerable 
aún con débiles contenidos de azea cáustica libre.

Si, a título de ejemplo, se efectúa una salazón con 200 
gr./i. de sosa libre de una solución que sale saturada de 
sulfuro neutro a 40! de la columna, esta solución contiene 
a la salida de la columna 260 gr./l. de Sulfuro contado an­
hidro que corresponde a más de 780 gr./l. de sal de 9 molé­
culas de agua. En presencia de 200 gr./l. de sosa libre, 
la solubilidad cae a 153 C. a 60 gr./l. de sal anhidra, es 
decir aproximadamente 180 gr./l. de sal de 9 moléculas de
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agua. Son pues 600 gr./l. de sal de 9 moléculas de agua 
mientras que el mismo enfriamiento de la solución salada 
por 100 gr./l. de sosa libre produce una cristalización de 
300 gr./l. de la misma sal de 9 moléculas de agua.

La salazón provoca una notable elevación de temperatura 
de la mezcla, por lo cual un enfriamiento es indispensable, 
pero si para mantener constante la temperatura de las aguas 
que vuelven a la columna no se enfría, después de salazón, 
más que a la temperatura inicial, se provoca sin embargo 
una cristalización de 800 gr./l. por salazón con 100 gr./l. 
de sosa libre o SSO gr./l. por salazón con 200 gr./l. de so­
sa libre.

Sobre lá cristalización por enfriamiento la salazón posee, 
ademas, la ventaja técnica, frecuentóme!te muy apreciable, 
de una cristalización instantánea} ademas la notable eleva­
ción de temperatura provocada 'por la salazón acompañada de 
cristalización, mejora el cambio de temperatura.

Sin embargo, la inveno ion no se limita a las solas ven­
tajas debidas a la salazón por el alcali cáustico libre. En 
efecto se ha comprobado que una solución de sulfuro neutro 
depura los gases de su hidrógeno sulfurado de manera muy 
satisfactoria hasta que prácticamente la totalidad del sul­
furo neutro sea transformada en sulfuro ácido. Para ello 
basta que la solución conserve su alcalinidad a la fenolf­
taleina.

De la combinación del empleo de la solución hasta la for­
mación de la sal acida con la salazón con so sa libre resul­
ta un nuevo e importante aumento en la cantidad de sulfuro 
recuperable por unidad de volumen de solución restada del 
circuito de la columna de lavado.

Si, a título de ejemplo, se supone que la columna que fun­
ciona a 408 C. sea alimentada con el desagüe de un secado a 
158 de una salazón de 800 gr./l. de sosa libre, este desaguo 
contiene además de los 200 gr./l. de sosa libre 180 gr./l. de 
sulfuro neutro de nueve moléculas de agua correspondientes 
a 60 gr./l. de sulfuro contado anhidro. Después de la trans­
formación de la sosa en sulfuro se alcanza el límite de so­
lubilidad que es de 260 gr./l. (anhidro), y el sulfuro sigue 
absorbiendo hidrógeno sulfurad.0 hasta su transformación prác­
ticamente total en sal acida (siendo más soluble el sulfuro
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acido que el sulfuro neutro no hay peligro de cristalización) 
Le neutralización de la eal exige según NaHs NaOH . Na^s H^O 
es decir un equivalente de sosa de 260 gr./l.; se necesitan 
ademas 200 gr./l. de sosa libre para la salazón, es decir 
460 gr./l. da sosa cáustica.

Después de enfriar a 15! se recogen por secada 520-60 gr./l. 
de sal anhídrida en forma da 1.500 gr. aproximadamente de sal 
de 9 moléculas de agua que retieenen en su superficie del 
8 al 10 % da agua madre. Con la sal se han, pues, eliminado 
1.050 gr. aproximadamente de agua que se añade ventajosamente 
al mismo tiempo que la sosa. En la practica se efectúa ¿s la 
neutralización y la salazón mediante adición de 460 gr. de 
sosa en 1.050 gr. de agua, es decir una solución de sosa 
cáustica saturada a temperatura ordinaria. Después del seca­
do se dispone de un volumen invariado de desagüe que "basta 
calentar a 40! para alimentar la columna y eviiar todo ries­
go de cristalización.

Gracias a la combinación del empleo hasta la formación de 
3a sál acida con la salazón, para una: columna que funciona a 
40! temperatura normal de los gases, no se hacen volver en 
fabricación mas que.soluciones saturadas (a temperatura or­
dinaria) de sosa cáustica y se recoge por simple secado de 
solución, salada y enfriada pero no concentrada por evapora­
ción, 1300 a 1500 gr. de sal de 9 moléculas de agua por litro 
de solución tomada en la base de la columna.

Si no se dispone de medios de calentamiento del desagüe 
hay que conformarse con enfriar previa neutralización-sala­
zón a la temperatura de funcionamiento de la columna . Si se 
elige, a título de ejemplo una columna que trabaja a 30! y una 
salazón con 100 gr./l. de sosa libre , se dispondrá en prin­
cipio de una solución que contendrá, además de los 100 gr./l. 
de sosa libre, de 155 a 160 gr./l. de sulfuro neutro anhidro. 
Después de una transformación prácticamente total en sal aci­
da de los 285 a 260 gr./l. de sal neutra, formados entretanto 
hay que añadir, para la neutralización y la salazón, es decir- 
para vclver al desagüe inicial 360 gr. de sosa cáustica. El 
secado produce cerca*de 1200 gr. da sal de 9. mol. de agua 
que- contienen del S al 10 % de su paso de agua madre. .La eli­
minación de agua corresponde a Casi 800 gr., de modo que aun 
en estas condiciones modificadas la aportación de sosa se e- 
fectua en forrea de solución saturada de temperatura ordinaria.

H
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Para Impedir que la utilización de una sosa industrial 
acumule constantemente las impurezas en el desagBe y con­
tamine per fin el sulfuro cristalizado, se trababa con una 
solución ligeramente mas débil, y periódicamente, o de 
mamara- continua. se ext-ragMa aguas mádres, saladas o no. Se 
evita ásí teda cristalización de las impurezas, generalmen­
te no es necesario y.ni siguiera-.§&Ü filtrar la solución 
de la sal acida que sale de la columna antes da neutralizar 
y salar para obtener un sulfuro neutro perfectamente blanco 
y técnicamente puro.

Si, en la eliminación del hidrogeno sulfurado, se prefie­
re recoger sulfuro acido, se reduce correspondientemente el 
consumo de sosa cáustica y se evita el secado.-Para determi­
nar la concentración mas d e  va da posible de la sosa de ali­
mentación con relación a la temperatura de funcionamiento de 
la columna con el fin de recoger soluciones de sal acida cas 
centradas en máximo grado sin correr riesgo de cristaliza­
ciones en la columna, se consultará la Flg. 2 am los dibu­
jos. En la misma se encuentran las Expresiones siguientes 
expresadas en grt/l. de sosa cáustica : 170-3.75 gr./l. para 
158; 190 gr./l. para 208; 225 gr./l. para 308; 260 gr./l. 
para 408; 395 gr./l# para 808, Toda superación de estos lí­
mites para la &  imantación o toda baga de temperatura .en 
la colmena corres el riesgo de provocar perturbaciones por 
cristalización. ' .

La invención-no se limita .a. la.obtención de sulfurosa neu­
tros alea linos,, o alealino-tórreos procedai tes de un la-vado 
de mezcla gaseosa que contenga hidrógeno sulfurado y obteni­
dos por salazón cáustica, sino que tanAión se extiende a la 
combinación del lavado llevado hasta la formación de las sa­
les acidas seguido o no da 'ana neutralización, de una sala­
zón y de un secado asimismo compran de la alimentación ra­
cional de las columnas con el fin de obtener soluciones lo 
concentradas posible, sin riesgo de cristalización interme­
dia. Sobra decir que no basta efectuar el lavado de loa gasa 
a temperaturas superiores a 808 ni inferiores a 188 o modi­
ficar las condiciones de neutralización salazón o secado, 
o cambiar las mezclas gaseosas para tratar para rebasar los 
límites de la invención.
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La Pataje de Invención que se solicita, por raíate aRos, 
en EspafSa, consiate en un perfeccionamiento en la fabrica­
ción de la riscosa que corcieme la recuperación del sulfu­
ro de carbono por condensación por el frío, la absorción 
por los líquidos o adsorción por los solidos, y mis especial­
mente mediante carbón aotiro fuera fuera de loe aparatosde 
coagulación, caracterizados por los puntos siguientes toma­
dos sn conjunto o separadameote:

1. - La recuperación del sulfuro de carbono se efectúa en 
un circuito cerrado de gas inerte, preferiblemente dé nitró­
geno.

2. - A título de ejemplo de realización, una instalación 
que comprende trae dispoeitivoe de adsorción, llenos de a d ­
sorbente sólido, en la cual la cuba de remoje lleva superior- 
¡mente una campana que comunica a su salida con un primar cir­
cuito cerrado de gas inerte, propie pama la recuperación del 
sulfuro deearbona, que comprendo un ventilador, una batería 
de mirlamiento, les tras dispositivos de adsorción anterior­
mente mencionados que funcionan alt ematisamente ea adsor­
ción, eliminación-deatilaci& y séptde enfriamiento -  una te- . 
rre de lavado e dispositivo enólogo, aeí come un gas&astrc taa- 
pón desde el cual el gas inerte vuelve a la salida de la cam­
pana de la cuba., y un .segundo circuito cerrado de gas inerte, 
propio para la regeneración del,adsorbente sólido, tomándose 
el mencionado gas inerte del g p s ó ^ W s  mediante un .ventila­
dor,-pasando por una batería de calentamiento durante.el pe­
ríodo del secado del carbón activo (estando puesta fuera de 
circuito la batería durante el. período de enfriamiento del 
carbón activo) y atravesando luego los dispositivos de adsor­
ción para volver por fin al gaeómetro. .

3. - Otro ejemplo da reaüzación de la .invenc'ión. en.el cual 
un sólo circuito asegura la recuperación del smlfuro de car­
bono y la regeneración del cartón 'activo, estando dispuesto 
en serie el dispositivo de adsorción..en fase de secado-enfria­
miento con el dispositivo de adsorción en fase de adsorción.

4. - La eliminación del hidrógeno sulfurado de los gases 
residuales de recuperación del sulfuro de carbono queda ase­
gurada mediante lavado con soluciones alcalinas con los medios
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